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(57) Abstract 



The invention relates to a method and rapid reagents for the colometric detection of methylenedioxy compounds of the amphetamine 
series by means of a support. The method is characterised in that the assay to be examined is solved in a solvent and brought into contact 
with a support which is impregnated with hydroxybenzoic acid and an oxidant. The method is also characterised in that a drop of sulfuric 
acid or a solution containing sulfuric acid is mounted on the reaction zone and in that said assay is evaluated visually or refiectometrically. 

(57) Zusammenfassung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren und Schnellreagenzien zum kolorimetrischen Nachweis von Methylendioxyverbindungen der 
Amphetaminreihe mit Hilfe eines Trigers. Das Verfahren ist dadurch gekennzeichnet, dass man die zu untersuchende Probe in einem 
Losungsmittel lost, mit einem mit einer Hydroxy benzoes Sure und einem Oxidationsmittel imprflgnierten Trager in BerQhrung bringt, auf 
die Reaktionszone einen Tropfen Schwefelsaure oder eine SchwefelsSure enthaltende Losung aufbringt und visuell oder reflektrometrisch 
auswertet 
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NACHWEIS VON METHYLENDIOXYVERBINDUNGEN DER AMPHETAMINREIHE 



Die Erfindung betrifft ein Verfahren und Schnellreagenz zum kolori- 
metrischen Nachweis von Methylendioxyverbindungen der Amphetamin- 
reihe mit Hilfe eines Tragers. 

Die alarmierenden Nachrichten Qber den steigenden MiBbrauch von soge- 
nannten Designer-Drogen vom Amphetamin-Typ, wie Ecstasy, mehren sich 
von Jahr zu Jahr. Der Nachweis von solchen Drogen in einem gut ausge- 
rusteten Labor bereitet dem Fachmann keine grSBeren Schwierigkeiten, 
denn Gas- und Dunnschichtchromatographie, Ultraviolets, Ultrarot-, Kern- 
resonanz- und Massenspektrometrie erlauben eine genaue Charakterisie- 
rung der einzelnen Drogen. Ein solches Instrumentarium istjedoch kost- 
spielig und schwerfallig, da der Zeitaufwand fur die Untersuchungen 
betrachtlich ist. FOr die mit der Bekampfung des Drogenhandels und - 
konsums befaliten staatlichen Stellen besteht daher das Bediirfnis, einen 
schnellen und zuverlassigen Test zu besitzen, der es erlaubt, auch aufter- 
halb des Laboratoriums diese Drogen qualitativ zu identifizieren und even- 
tuell halbquantitativ zu bestimmen. 

Kolorimetrische Methoden zur Bestimmung von Amphetamin mit dem so- 
genannten Marquis Reagenz (3%iger Formaldehyd in Schwefels^ure) sind 
aus der Literatur bekannt. AuBerdem sind Radioimmunoassays und 
Fluoreszenzpolarisations-lmmunoassays zur Bestimmung von Amphe- 
taminen bekannt. Die analytische Venvendung von Farbreaktionen umfaSt 
die Herstellung der benotigten Reagenzien und andere labortechnische 
und apparative Verfahren, die langwierig und schwierig sein konnen und 
deshalb von erfahrenem Personal ausgefuhrt werden mussen. Die Anwen- 
dung dieser Verfahren zur Identifizierung verdachtiger Substanzen an Ort 
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und Stelle ist daher fur einen Laien ungeeignet. Hinzu kommt, da& die ge- 
brauchsfertigen Reagenzien nur eine sehr begrenzte Stability haben. 

Es wurde nun gefunden, daB diese Nachteile vermieden werden kOnnen, 
wenn man zum Nachweis von Methylendioxyverbindungen der Amphe- 
taminreihe ein Schnellreagenz benutzt, bestehend aus einem Losungs- 
mittel fur die zu bestimmende Substanz und einem Trager, der die 
Bestandteile des Nachweisreagenzes in trockener Form enthait. Auf diese 
Weise wird die Stabilitat gebrauchsfertiger Reagenzlfisungen zum 
Nachweis von Drogen gewahrleistet Man erhdlt lagerstabile Schneli- 
reagenzien, mit denen durch Vergleich mit einer Farbskala schnell und 
sicher diese Drogen qualitativ identifiziert bzw. mit Hilfe eines Reflekto- 
meters auch halbquantitativ bestimmt werden kflnnen. 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist demnach ein Verfahren zum 
kolorimetrischen Nachweis von Methylendioxyverbindungen der Amphe- 
taminreihe mit Hilfe eines Tragers, das dadurch gekennzeichnet ist, daB 
man die zu untersuchende Probe in einem Losungsmittel lost, mit einem 
mit einer Hydroxybenzoesaure und einem Oxidationsmittel impragnierten 
Trager in Beruhrung bringt, auf die Reaktionszone ein Tropfen 
Schwefelsaure oder eine Schwefelsaure enthaltende Losung aufbringt und 
visuell oder reflektrometrisch auswertet. 



Femer umfaRt der Gegenstand der vorliegenden Erfindung ein Schnell- 
reagenz zum Nachweis von Methylendioxyverbindungen der Amphetamin- 
reihe, enthaltend ein Losungsmittel, einen mit einer Hydroxybenzoesaure 
und einem Oxidationsmittel impragnierten Trager und Schwefelsaure oder 
eine Schwefelsaure enthaltende Losung. 
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Bei den nach dem erfindungsgemaden Verfahren verwendeten Losungs- 
mitteln, die zur Auflosung der Methylendioxiverbindungen vor der eigent- 
lichen Nachweisreaktion verwendet werden, handelt es sich urn organische 
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Losungsmittel, die auch einen Wasseranteil enthalten konnen. Geeignete 
Losungsmittel sind niedere Alkohole wie Methanol, Ethanol, Propanol, 
Butanol, vorzugsweise Ethanol. 

5 Die auf dem Trager vorliegenden Nachweisreagenzien sind 

Hydroxybenzoesauren und Oxidationsmittel. Als Hydroxybenzoesauren 
kommen 3.5-Dihydroxybenzoesaure und 3.4.5-Trihydroxybenzoesaure, 
vorzugsweise 3.5-Dihydroxybenzoesaure in Betracht. Geeignete Oxida- 
tionsmittel sind z.B. Bromate, Peroxodisulfate, Chromate, Oxidasen usw., 

10 vorzugsweise Kaliumbromat Die Trager werden nach den Oblichen 

Methoden mit einer Tranklosung getrankt, die die genannten Bestandteile 
ggf. zusammen mit Puffem, Stabilisatoren usw. enthalt und anschlieSend 
getrocknet. 

15 Trager fur Teststreifen sind im Stand der Technik allgemein bekannt. Sie 
zeichnen sich durch die FShigkeit aus, Reagenzien festzuhalten bzw. zu 
adsorbieren. Geeignete Trager fur das erfindungsgema&e Verfahren sind 
beispielsweise porose oder unporose Materialien. Beispiele fur unporftse 
Trager sind in DE 43 05 593 offenbart. Weiterhin konnen fUr die 

20 vorliegende Erfindung saugfahige Trager verwendet werden, die 

ublicherweise fur solche Nachweisreagenzien im Gebrauch sind. Am 
weitesten verbreitet ist die Verwendung von Filterpapier, jedoch konnen 
auch andere saugfahige Cellulose- oder Kunststoffprodukte und 
Glasfaserpapier eingesetzt werden. Die getrankten Papiere konnen 

25 entweder als solche in handliche Streifen geschnitten werden oder sie 
konnen zu vorzugsweise quadratischen Zonen verarbeitet werden, die 
ihrerseits in bekannter Weise auf Kunststoffolien, Papier- oder 
Metallstreifen aufgeklebt bzw. auf- oder eingesiegelt werden kennen. 

30 Das Schnellreagenz zum kolorimetrischen Nachweis von Methylen- 

dioxyverbindungen der Amphetaminreihe nach der Erfindung enthalt eine 
Flasche mit dem Losungsmittel und eine Dose mit Nachweisstabchen, 
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Leerstabchen und Farbvergleichsskala. Auf der Farbskala sind neben 
einem negativen Farbwert mehrere positive Farbwerte angegeben, da die 
Farbintensitat von der Konzentration der vorliegenden Droge abhangt. 
Au&erdem enthalt das Schnellreagenz ein FlSschchen mit konzentrierter 
Schwefelsaure Oder mit einer Schwefelsaure enthaltenden LOsung. Eine 
solche Losung enthalt z.B. Schwefelsaure und Methansulfonsaure, vor- 
zugsweise im Verhaltnis 3:1. 

Der Nachweis wird bevorzugt so ausgefuhrt, daft man zunachst mit einem 
kleinen Spatel eine Probe (ca. 0,5 mg) des zu untersuchenden Materials in 
die Vertiefung einer Tupfelplatte oder in ein Reagenzglas gibt. Dann 
werden1-10 Tropfen des jeweiligen Losungsmittels zugetropft. Nach 
einigen Minuten taucht man das entsprechende Nachweisstabchen kurz 
ein, gibt einen Tropfen konzentrierte Schwefelsaure auf die Reaktionszone 
und vergleicht eine eventuell entstandene Farbung mit der zugehorigen 
Farbvergleichsskala. Zur halbquantitativen Bestimmung empfiehlt es sich, 
das Teststabchen mit Hilfe eines Reflektometers auszuwerten. 

Das erfindungsgemade Verfahren bzw. Schnellreagenz eignet sich zum 
Nachweis von Methylendioxyverbindungen der Amphetaminreihe wie 
Ecstasy (MDMA), 3.4-Methylendioxyamphetamin (MDA), N-Ethyl-3.4- 
methylendioxyamphetamin (MDE), 1-(1.3-Benzodioxol-5-yl)-2-butanamin 
(BDB), 1-(1.3-Benzodioxol-5-yl)-N-methyl-2-butanamin (MBDB), insbeson- 
dere zum Nachweis von Ecstasy (N-Methyl-3.4-methylen-methylendioxy- 
amphetamin). Die zu untersuchenden Substanzen kdnnen in fester Form 
sowie als verdunnte LOsungen vorliegen. 

Beispiel 1 
Schnellreagenz 

a) Fiaschchen mit Ethanol 

b) Saugfahiger Trager, nacheinander getrankt mit Tranklosungen 
enthaltend 
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1 g Kaliumbromat in 200 ml Wasser und 
1 g 3.5-Dihydroxybenzoesaure in 200 ml Ethanol 
c) Flaschchen mit konzentrierter Schwefelsaure (95-98 %) 

Beispiel 2 

Nachweis von Ecstasy 

Die zu untersuchende Probe wird in wenig Ethanol geldst. In diese Losung 
wird die Reaktionszone des Teststabchens nach Beispiel 1 eingetaucht. 
Anschlie&end gibt man auf die Reaktionszone einen Tropfen Schwefel- 
saure. Die Beurteilung erfolgt sofort: bei negativer Reaktion ist die Reak- 
tionszone gelb, bei positiver Reaktion farbt sie sich grOnblau. 
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PatentansprQche 

1 . Verfahren zum kolorimetrischen Nachweis von Methylendioxyverbin- 
dungen der Amphetaminreihe mit Hilfe eines Tigers, dadurch 

5 gekennzeichnet, daS man die zu untersuchende Probe in einem 

Losungsmittel lost, mit einem mit einer Hydroxybenzoesaure und 
einem Oxidationsmittel impragnierten Trager in Beriihrung bringt, auf 
die Reaktionszone ein Tropfen Schwefelsaure oder eine 
Schwefelsaure enthaltende LSsung aufbringt und visuell oder 

10 reflektrometrisch auswertet. 



2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daR als 
Hydroxybenzoesaure 3.5~Dihydroxybenzoesaure oder 3.4.5- 
Trihydroxybenzoesaure eingesetzt wird. 

15 

3. Verfahren nach den Anspruchen 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, 
da(J als Oxidationsmittel Bromate oder Peroxodisulfate eingesetzt 
werden. 

20 4. Schnellreagenz zum kolorimetrischen Nachweis von Methylen- 

dioxyverbindungen der Amphetaminreihe, enthaltend ein Losungs- 
mittel, einen mit einer Hydroxybenzoesaure und einem Oxidations- 
mittel impragnierten Trager und Schwefelsaure oder eine 
Schwefelsaure enthaltende Losung. 



25 



Schnellreagenz nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, daft der 
Trager mit 3.5-Dihydroxybenzoesaure und Kaliumbromat impragniert 
ist. 
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